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Verfahren zur Abtrennung von Monomeren 
aus einer monomer-haltigen zusammensetztjng 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Abtrennung von einem min- 
destens eine Doppelbindung aufweisenden Monomeren, nachfolgend „Monomer" 
genannt, insbesondere (Meth)Acrylsaure, aus einer Monomer-haltigen Zusam- 
mensetzung, eine Vorrichtung zur Herstellung eines Monomers, die Verwendung 
von Zusatzstoffen zur Abtrennung von einem Monomeren aus einer Monomer- 
haltigen Zusammensetzung, die durch das erfindungsgemaBe Verfahren erhaltii- 
chen Monomere, chemische Produkte beinhaltend dieses Monomer sowie die 
Verwendung dieses Monomers in oder zur Herstellung von chemischen Produk- 
ten. 

Bei dem erfindungsgemaBen Monomer handelt es sich urn dem Fachmann gelau- 
fige Monomere, die in der Kunststoffsynthese eingesetzt weirden. Die Monomere 
weisen ein Molekulargewicht im Bereich von 28 bis 300 g/mol, vorzugsweise 30 
bis 250 g/mol und besonders bevorzugt 70 bis 200 g/mol auf. Hierunter fallen 
einerseits nur aus Kohlenwasserstoffen bestehende CH-Monomere, vorzugsweise 
Styrol, a-Methylstyrol, und anderseits neben Kohlenstoff und Wasserstoff noch 
Sauerstoff oder Stickstoff oder beides aufweisende CHO/N-Monomere, vorzugs- 
weise (Meth)Acrylsaure, Butylacrylat, Acrylnitril sowie Acrylamid, wobei 
(Meth)Acrylsaure bevorzugt ist. (Meth)Acrylsaure wird in diesem Text fur die 
Verbindungen mit den Nomenklaturnamen „Methacrylsaure" und ,Acrylsaure" 
verwendet. Von beiden Verbindungen ist die Acrylsaure erfmdungsgemaB bevor- 
zugt. 

Acrylsaure wird ublicherweise durch katalytische Dampfphasenoxidation von 
. .Prppylen mit einem sauerstoffnaltigen Gas erhalten. Dabei wird in einem zweit- 
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stufigen Prozess das Propylen zunachst auf katalytischem Weg zu Acrolein oxi- 
diert, welches. anschliefiend in einer zweiten Verfahrensstufe ebenfalls unter Ein- 
satz von Katalysatoren zur Acrylsaure umgesetzt wird (siehe z. B. DE-A-19 62 
431, DE-A-29 43 707, EP-A-257 565, WO 99/14181 Al). In vergleichbarer Wei- 
se erfolgt die Synthese von Methacrylsaure durch katalytische Oxidation von Iso- 
butylen, tert-Butanol, Melhacrolein oder Isobutylaldehyd in der Gasphase. 

Bei der Synthese von Monomeren wie der katalytischen Oxidation von Propylen 
bzw. Isobutylen in der Gasphase entstehen jedoch neben der (Meth)Acrylsaure 
jede Menge an Nebenprodukten, die die direkte Weiterverarbeitung nicht gestat- 
ten, da der erhaltene Kunststoff fur den Einsatz in Weiterverabeitungsprodukten 
eine unzureichende Reinheit aufweisen wurde. Zu diesen als Verunreinigungen 
auftretenden Nebenprodukten gehoren im Falle der Oxidation von Propylen in der 
Gasphase insbesondere Essigsaure, Propionsaure und Aldehyde sowie Wasser. 

Erwunscht ist jedoch moglichst reine, von Nebenprodukten freie 
(Meth)Acrylsaure. So wird beispielsweise Acrylsaure in Form von vernetzten, 
wasserabsorbierenden Polyacrylaten in Artikeln eingesetzt, die zur Aumahme von 
Korperflussigkeiten bestimmt sind. Hierbei handelt es sich vor allem um Windeln, 
die fur Sauglinge und bei Altersinkbntinenz eingesetzt werden, und um Damen- 
hygieneartikel, die im Zusammenhang mit Regelblutungen eingesetzt werden. 
Alle Anwendungen dieser Artikel haben gemein, dass die Artikel fur eine ver- 
gleichsweise lange Zeit, in der Regel mehrere Stunden, in Hautkontakt eingesetzt 
werden. Da von den Artikeln Korperflussigkeiten aufgenommen werden, stehend 
sie dariiber hinaus uber diesen langen Zeitraum in Flussigkeitskontakt mit der 
Haut oder mit Schleimhauten. Aus diesem Grunde sind die toxikologischen An- 
forderungen, die an die auf Polyacrylaten basierenden Polymere gestellt werden, 
sehr hoch. Zur Herstellung der Polyacrylate konnen demnach nur hochreine Aus- 
gangssubstanzen, insbesondere nur hochreine Acrylsaure, eingesetzt werden. 
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Um hocbreine (Meth)Acrylsaure zu erhalten, gilt es daher, die in den Verfahren 
zur Herstellung von (Meth)Acrylsaure erhaltenen gasformigen Oxidationsproduk- 
te dahingehend aufzuarbeiten, dass die (Meth)Acrylsaure unter Erhalt hochreiner 
(Meth)Acrylsaure moglichst selektiv abgetrennt wird. 

Insbesondere hinsichtlich der Abtrennung von Acrylsaure aus den gasformigen 
Oxidationsprodukten sind im Stand der Technik zahlreicbe unterschiedlicbe Ver- 
fahren beschrieben. 

So ist aus DE-A-21 36 396 bekannt, die Acrylsaure aus den bei der katalytischen 
Oxidation von Propylen bzw. Acrolein erhaltenen Reaktionsgasen durch Gegen- 
stromabsorption mit einem Gemisch aus 75 Gew.-% Diphenylether und 25 Gew.- 
% Diphenyl abzutrennen. Weiterhin ist aus DE-A-24 49 780 das Abkuhlen des 
heifien Reaktionsgases durch Teilverdampfen des Losungsmittels in einem Di- 
rektkondensator (Quenchapparat) vor der Gegenstromabsorption bekannt. 



Neben der Absorption des die Acrylsaure enthaltenden Reaktionsproduktes in ein 
hochsiedendes Losungsmittelgemisch sehen andere bekannte Verfahren eine To- 
20 talkondensation und des ebenfalls bei der katalytischen Oxidation entstehenden 
Reaktionswassers vor. Dabei entsteht eine wassrige Acrylsaurelosung, die iiber 
DestiUation mit einem azeotropen Mittel (JP 11 24 766, JP 71 18 766) oder iiber 
Extraktionsverfahren (DE-A-21 64 676), die ggf. von einer KristaUisation gefolgt 
sein kann (WO 99/14181 Al) weiter aufgearbeitet werden kann. 



25 



Unabhangig von der Art der vorstehend beschriebenen Verfahren zur Abtrennung 
der Acrylsaure aus den Reaktionsgasen reicht die Reinheit der so erhaltenen Ac- 
rylsaure im Allgemeinen nicht aus, um diese unmittelbar bei der Herstellung von 
Superabsorbern auf Basis vernetzter Polyacrylate einsetzen zu konnen. Bei der 
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Weiterverarbeitung zu Polyacrylaten storen insbesondere Maleinsaure, Oligome- 
rs Essigsaure, Propionsaure oder Aldehyde sowie Wasser oder einzelnd oder 
deren Gemische. 

5 Eine Abtrennung der (Meth)Acrylsaure aus den durch Gegenstromabsorption er- 
haltlichen (meth)acrylsaure-haltigen Losungsmittelgemischen oder aus den durch 
Totalkondensation erhaltenen wassrigen (Meth)Acrylsaure-Losungen und die da- 
mit verbundene Abtrennung der (Meth)Acrylsaure von den Nebenprodukten ist 
durch Destillationsverfabren, durch Kristallisationsverfahren oder durch Kombi- 

10 nationen dieser Verfahreri moglich (siehe hierzu z. B. auch DE-A-196 00 955). 
Durch einfache Destillationsyerfahren konnen aber ahnlich siedende Nebenpro- 
dukte, insbesondere Propionsaure (T s Propionsaure: 140,9 "C, T s Acrylsaure: 
141, 6°C) nicht abgetrennt werden. Durch Kristallisationsverfahren umfassend 
einen Kristallisationsschritt wiederum ist eine zufriedenstellende Reinheit. der 

15 (Meth)Acrylsaure haufig nicht zu erzielen. Aufierdem kann wahrend der KristalU- 
sation eine eutektische Zusammensetzung erreicht werden, bei der eine Trennung 
der (Meth)Acrylsaure von den als Verunreinigungen auftretenden Nebenproduk- 
ten durch Kristallisation nicht oder nur schwer moglich ist. 

20 Ferner lehrt US 4,230,888 ein Verfahren zur Aufreinigung von Acrylsaure durch 
Kristallisation in Gegenwart von Kochsalz, wobei durch eine Kochsalzzugabe der 
eutektische Punkt beeinflusst wird. Nachteilig ist die Tatsache, dass das Kochsalz 
als Losung zugefugt werden muss und damit durch das Losungsmittel eine weite- 
re unerwiinschte Komponente in das zu trennende System eingetuhrt wird. Au- 

25 Berdem kann das Kochsalz bei hoheren Konzentrationen mit der kristallisierten 
Acrylsaure ausfallen und somit zu einer unerwunschten mehrphasigen Feststoff- 
Fliissigkeits-Mischung fuhren. In dieser Mischung liegen neben den Acrylsaure- 
kristallen auch Kochsalzkristalle vor, so dass eine Trennung von zwei Feststoffen 
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erfolgen muss. Eine Trennung ist sehr aufwendig. Zudem ist der Einsatz von 
Kochsalz wegen dessen stark korrodierender Wirkung nachteilhaft. 

WO 02/074718 offeribart die Verwendung von ionischen Flussigkeiten in einem 
5 Destillationsverfahren zur Trennung von engsiedenden Gemischen. Aufgrund der 
geringen thermischen Belastbarkeit von Monomeren ist allgemein eine destillative 
Aufarbeitung von Monomeren mit der Bildung von unerwiinschten Reaktionspro- 
dukten der Monomere begleitet oder fiihrt aufgrund einer spontan auftretenden 
Polymerisation zu unerwiinschten Unterbrechungen in der Aufarbeitung von Mo- 
10 nomeren. 

Der vorliegenden Erfindung lag deshalb die Aufgabe zugrunde, die sich aus dem 
Stand der Technik ergebenden Nachteile der Verfahren zur selektiven Abtrenniing 
von Monomeren bzw. (Meth)Acrylsaure aus Monomer- bzw. (Meth)Acrylsaure- 
15 haltigen Zusammensetzungen zu uberwinden. 

Der vorliegenden Erj5jndung lag insbesondere die Aufgabe zugrunde, ein Verfah- 
ren anzugeben, mit dem in moglichst wenigen Trennungsschritten mit gewunsch- 
ter Reinheit ein Monomer aus einer Monomer-haltigen Zusammensetzungen mog- 
20 lichst selektiv und schonend, ohne unnotige Betriebsunterbrech\mgen abgetrennt 
werden kann. 

Eine weitere, der vorliegenden Erfindung zugrunde liegende Aufgabe bestand 
darin, eine Vorrichtung bereitzustellen, mit dem in moglichst wenigen Trennungs- 
25 schritten mit gewiinschter Reinheit ein Monomer aus einer Monomer-haltigen 
Zusammensetzungen moglichst selektiv und schonend, ohne unnotige Betriebsun- 
terbrechungen abgetrennt werden kann. 
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Auch lag der vorliegenden Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein Monomer bereit- 
zustellen, welches einen moglichst hohen Reinheitsgrad aufweist. 

Zudem bestand eine erfindungsgemaBe Aufgabe darin, das bei Abtrenming eines 
5 Monomers aus einer. Monomer-haltigen Zusammensetzung in dem nach der Ab- 
trenming erhaltenen Monomer die neben dem Monomer in der Monomer-haltigen 
Zusammensetzung enthaltenen Veranreinigungen moglichst gleichmaBig und 
ausnahmslos abgereichert werden. 

10 Weiterhin bestand eine erfindungsgemaBe Aufgabe darin, wassrige Monomerpha- 
sen, insbesondere wassrige Acrylsaurelosungen bereit zu stellen, die bei steigen- 
dem Wassergehalt eine gesteigerte Reinheit des Monomers bzw. der Acrylsaure 
aufweisen. Derartige wassrige Acrylsaurelosungen sind fur die Losungs- Emulsi- 
ons- oder Suspensionspolymerisation zur Herstellung von wasserabsorbierenden* 

15 Hydrogel-bilderiden Polymeren von besonderen Meresse, Bisher wird zur Her- 
stellung dieser Polymere hochreine, wasserfreie durch Destination erhaltene Ac- 
rylsaure zunachst mit Wasser versetzt, um anschlieBend dem Polymerisationsver- 
fahren als wassrige Acrylsaurelosung zugefuhrt zu werden. 

20 Diese Aufgaben werden gelost durch ein Verfahren zur Abtrennung eines Mono- 
mers aus einer Monomer-haltigen Zusammensetzung, sowie durch eine Vorrich- 
tung zur Durchfuhrung dieses Verfahrens, durch die Verwendung von Zusatzstof- 
fen bei der Abtrennung eines Monomers aus einer Monomer-haltigen Zusammen- 
setzung, durch die durch das erfindungsgemaBe Verfahren erhaltlichen Monomere 

25 sowie durch Fasern, Formkorper, Filme, Schaume, superabsorbierende Polymere, 
Spezialpolymere fur die Bereiche Abwasserbehandlung, Dispersionsfarben, Kos- 
metika, Textilien, Lederveredelung oder Papierherstellung oder Hygieneartikel, 
mindestens basierend auf dem erfindungsgemaBen Monomeren, sowie die Ver- 
wendung des erfindungsgemaBen Monomeren in Fasern, Formkorpern, Filmen, 
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Schaumen, superabsorbierenden Polymeren, Spezialpolymeren fur die Bereiche 
Abwasserbehandlung, Dispersionsfarben, Kosmetika, Textilien, Lederveredelung 
Oder Papierherstellung oder Hygieneartikeln. 

Das erfindungsgemafie Verfahren zur Abtrennung, vorzugsweise zur selektiven 
Abtrennung, von einem mindestens eine, vorzugsweise nur eine, Doppelbindung 
aufweisenden Monomeren aus einer dieses Monomer und mindestens eine von 
diesem Monomer verschiedene Verunreinigung beinhaltenden Zusammensetzung 
Z umfasst die Verfahrensschritte: 

in Kontakt bringen der Zusammensetzung Z mit einem Zusatzstoff, wobei 
der Zusatzstoff 

einen gemaB der hierin beschriebenen Testmethode bestimmten 
Schmelzpunkt von hochstens 15CTC, bevorzugt von hochstens 125°C 
und besonders bevorzugt von. hochstens 100°C, wobei jedoch vor- 
zugsweise der Schmelzpunkt nicht unterhalb von -80°C, besonders 
bevorzugt nicht unterhalb von -60°C und dariiber hinaus nicht unter- 
halb von -55°C liegt, und 

einen gemaB der hierin beschriebenen Testmethode bestimmten 
Dampfdruck, bei einer Temperatur von 20°C von hochstens 1 mbar, 
bevorzugt von hochstens 0,1 mbar, besonders bevorzugt von hochs- 
tens 0,01 mbar und dariiber hinaus bevorzugt von hochstens 0,001 
mbar aufweist, 
unter Bildung einer Trennphase 

Abtrennen des Monomeren aus dieser Trennphase. 
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Bei dem erfindungsgemaBen Monomer handelt es sich um dem Fachmann gelau- 
fige Monomere, die in der Kunststoffsynthese eingesetzt werden. Die Monomere 
weisen ein Molekulargewicht im Bereich von 28 bis 300 g/mol, vorzugsweise 30 
bis 250 g/mol und 'besonders bevorzugt 70 bis 200 g/mol auf. Hierunter fallen 

5 einerseits mxr aus Kohlenwasserstoffen bestehend.e CH-Monomere, vorzugsweise 
Styrol, a-Methylstyrol, und andererseits neben Kohlenstoff und Wasserstofif noch 
Sauerstoff oder Stickstoff oder beides aufweisende CHO/N-Monomere, vorzugs- 
weise (Meth)Acrylsaure 3 Butylacrylat, Acrylnitril sowie Acrylamid, wobei 
(Meth)Acrylsaure bevorzugt ist. (Meth)Acrylsaure wird in diesem Text fiir die 

10 Verbindungen mit den Nomenklatumamen „Methacrylsaure" und „Acrylsaure" 
verwendet. Von beiden Verbindungen ist die Acrylsauf e erfindungsgemaB bevor- 
zugt. Neben den CHO/N-Monomeren sind die Monomere bevorzugt, die neben 
einer CC-Doppelbindung eine Sauregruppe oder ein Salz davon oder ein Derivat 
einer Sauregruppe wie eine Ester, vorzugsweise eine Sauregruppe oder ein Salz 

15 davon aufweisen. Hierunter sind (Meth)Acrylsaure oder deren Salze, Methyl- 
methacrylat, Mehtylacrylat oder Butylacrylat bevorzugt , wobei (Meth)Acrylsaure 
besonders bevorzugt ist ; 

Als Verunreinigungen kommen alle bei der Monomersynthese oder auch bei der 
20 Aufarbeitung des Monomers anfallenden, von dem Monomer verschiedene Stoffe 
in Betracht. Bei der Aufarbeitung anfallende Verunreinigungen sind neben Was- 
ser organische Verbindungen, insbesondere organische Verbindungen in denen 
das Monomer bei der Aufarbeitung, vorzugsweise bei einem Quenchschritt, ge- 
bunden, vorzugsweise gelost, wird. Eine besonders bevorzugte Verunreinigung ist 
25 Wasser. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird 
ein Zusatzstoff bemhaltend, vorzugsweise im wesentlichen bestehend aus, min- 
destens 
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i. eine ionische Flussigkeit oder 

ii. ein hochverzweigtes, vorzugsweise ein hyperverzweigtes Polymer oder 

iii. eine Mischung aus mindestens zwei davon 

5 

eingesetzt. 

i. Ionische Flussigkeiten . 

10 

Unter dem Begriff „ionische Flussigkeit" wird erfindungsgemaB ein Salz, vor- 
zugsweise ein organisches Salz mit einem Schmelzpunkt von weniger als 100°C 
verstanden, besonders bevorziigt ein organisches Salz, welches bereits bei Umge- 
bungsbedingungen (20°C, 1013 mbar) in flussigem Aggregatzustand yorliegt 

15 

Allgemein zeichnen sich ionische Flussigkeiten durch gunstige Eigenschaften 
insbesondere im Hinblick auf einen potentiellen Einsatz als Ixisungsmittel aus und 
gelten als neue Klasse innovativer Losungsmittel. Aufgrund der hohen Siedepunk- 
te besitzen ionische Flussigkeiten unter moderaten Bedingungen nahezu keinen 

20 Dampfdruck bei gleichzeitig relativ geringen Flussigkeitsviskositaten, so dass 
vereinfachte Prodidctaufarbeitungen sowie hohere Reinheiten mittels ionischer 
Flussigkeiten realisiert werden konnen und kaum oder garriicht Spuren von ioni- 
schen Flussigkeiten in den aufgearbeiteteri Produkten nachzuweisen sind. Zudem 
stellen ionische Flussigkeiten durch ihre kombinatorische Vielfalt, die sich durch 

25 die Variation der Aniorien und Kationen ergibt, ein besonders flexibles Losungs- 
mittelkonzept dar, das sich auf die zu losenden technischen Aufgaben durch Wahl 
geeigneter Kombinationen und Konzentrationen genau anpassen lasst Im Zu- 
sammenhang mit erfindungsgemaB geeigneten ionischen Flussigkeiten wird auf 
WO 02/074718 A2, insbesondere auf Seiten 3 bis 14 bezug genommen, wobei die 
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Offenbarung der WO 02/074718 A2 einen Teil dieser Offenbarung bildet. Weiter- 
hin kommen erfindungsgemaB auch Mischungen ionischer Flussigkeiten in be- 
tracht, wie unter anderem von Scionix Ltd. UK angeboten. Weiterhin wird in die- 
sem Zusammenhang auch auf die Offenbarung in Aldrichiiiiica Acta Vol. 35, No. 
5 3, S. 75-83 2002 verwiesen, auch dieser Text bildet einen Teil der Offenbarung 
dieser Erfindung. 

ErfindungsgemaBe bevorzugte ionische Fliissigkeiten umfassen als Kationen eine 
ein Stickstoffatom oder ein Phosphoratom beinhaltende organische Verbindung. 
10 Besonders bevorzugte Kationen sind ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus 

A. Imidazolium-Ionen, 

B. Pyridinium-Iofren, 

C. Ammonium-Ionen oder 
15 D. Phosphonium-Ionen, 

deren Strukturen nachfolgend dargestellt sind: 

R , -R4 R4 

R V ^ y Rt J*. N® .P® 

W @ " 3 t* ^ 

Imidazolium-Ion Pyridinium-Ion Ammonium-Ion Phosphonium-Ion 

20 . 

* 

Bevorzugte Imidazolium-Ionen, Pyridinium-Ionen, . Ammonium-Ionen oder 
Phosphonium-Ionen sind diejenigen, bei denen die Reste R, R', Ri, R2, R3 und R4 
lineare oder verzweigte, gesattigte oder ungesattigte, vorzugsweise gesattigte 
25 Kohlenwasserstoffe oder Polyoxyalkylene, vorzugsweise Kohlenwasserstoffe, mit 
1 bis 40, besonders bevorzugt mit 1 bis 30 und dariiber hinaus bevorzugt 1 bis 10 
KoWenstoffatomen sind. Besonders bevorzugte > Gruppen R, R',_Ri, R^R3 und R4 
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sind unabhangig von einander ausgewahlt axis der Gruppe bestehend aus Methyl- 
Gruppe, Ethyl-, iso-Propylgruppe, n-Propyl-, n-Butyl-, iso-Butyl-, tert-Butyl-, n- 
Hexyl-, Cyclohexyl-, Heptyl-, Oktyl-, Nonyl- und Pentyl-Gruppe, wobei Methyl- 
Gruppe, Ethyl-, iso-Propylgruppe, n-Propyl-, n-Butyl-, iso-Butyl-, tert.-Butyl-, n- 
5 Hexyl- oder Cyclohexyl-Gruppen besonders bevorzugt sind. Diese Kohlenwasser- 
stoffgruppen konnen wiederum weitere funktionelle Grappen aufweisea, mit de- 
nen mit gewiinschten Eigenschaften einer ionischen Fliissigkeit eingestellt werden 
konnen. 

10 Neben diesen Kationen sind audi die Alkalimetall-Kationen Na 4 * und K + bevor- 
zugte Kationen, wobei von diesen Na + besonders bevorzugt ist 

Als Anionen umfassen die erfindungsgemaB bevorzugten ionischen Flussigkeiten 
vorzugsweise Anionen ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Halogenid, Sul- 
15 fat, Acetat, Trifluoracetat, Halogenaluminat, Halogenborat, Halogenantimonat, 
Nitrat,- Kupferhalogenid, Zinnhalogenid, Aluminiumalkylhalogenid, Alkylsulfit, 
Carboxylat oder Trialkylborat. 

Besonders bevorzugte Anionen sind Anionen ausgewahlt aus der Gruppe beste- 
20 hend aus: 



a. 


cr 


b. 


aici 4 " 


c. 


M2CI7" 


d. 


AI3CI10" 


e. 


bcu" . 


f. 


BF4" 


g- 


PF 6 " 


h. 


SbF 6 " 
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i. 


Np 3 - 


j- 


hso 4 " 


k. 


CH 3 COO-. 


1. 


CF3COO" 


m. 


CF3S03* 


n. 


(CF 3 .S0 2 )2N- 


o. 


CuCl 2 " 


P- 


Cu 2 Cl 3 " 


q- 


.CU3CI4" . 


r. 


SnCl 3 ". 


s. 


•Sn 2 Cl 5 ~ . 


t. 


AlEtCl 3 : 


u. 


Al 2 Et 2 Cl 5 ' 


V. 


11-C4F9SO3" 


w. 


C 3 F 7 COO- 


X. 


CH 3 -C6H 6 -S0 2 - 


y- 


Et 2 (C6H I3 )B- 



Samtliche denkbaren Zweierkombinationen eines mit einem GroBbuchstaben vor- 
stehend gekennzeichiieten Kations und eines mit einem Kleinbuchstaben gekenn- 
zeichneten Anions gibt eine erfindungsgemaBe Ansfuhrungsform des erfindungs- 
gemafien Verfahrens, in denen ionische Fliissigkeiten eingesetzt werden, wieder. 
Bevorzugte Ausfubrungsformen des erfindungsgemafien Verfahrens sind diejeni- 
gen Verfahren, in denen ionische Fliissigkeiten eingesetzt werden, die folgende 
Kombinationen von Ionen umfassen: 

Aa, Ab, Ac, Ad, Ae, Af, Ag, Ah, Ai, Aj, Ak, Al, Am, An, Ao, Ap, Aq, Ar, As, At, 
Au, Av, Aw, Ax, Ay, Ba, Bb, Be, Bd, Be, Bf, Bg, Bh, Bi, Bj, Bk, Bl, Bm, Bn, Bo, 
Bp, Bq, Br, Bs, Bt, Bu, Bv, Bw, Bx, By, Ca, Cb, Cc, Cd, Ce, Cf, Cg, Ch, Ci, Cj, 
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Ck, CI, Cm, Cn, Co, Cp, Cq, Cr, Cs, Ct, Cu, Cv, Cw, Cx, Cy, Da, Db, Dc, Dd, De, 
Df, Dg, Dh, Di, Dj, Dk, Dl, Dm, Dn, Do,- Dp, Dq, Dr, Ds, Dt, Du, Dv, Dw, Dx, 
Dy. 

Unter diesen ionischen Flussigkeiten sind diejenigen besonders bevorzugt, deren 
Strukturen nachfolgend dargestellt sind: 



0 
BF 4 

H 3 C V ^ C 2 H 5 

N \©y N 



BF 4 G 



H 3 C N 



PF6 

NVTA N . 
\5E/ 



H29Ci4\® 





o 



Na 



II G 



H3CO-S-O" 




^7 \ 
H29C14V©/ — =v ^ 



Die vorstehend beschriebenen ionischen Flussigkeiten konnen allein oder als Mi- 
schung aus mindestens zwei verschiedenen ionischen Flussigkeiten im erfin- 
dungsgemaBen Verfahren als Zusatzstoff eingesetzt werden. Weitere erfindungs- 
gemafl bevorzugte ionische Flussigkeiten sowie Verfahren zu deren Herstellung 
sind in Angewandte Chemie, 2000, 112, S. 3926-3945 beschrieben. Die Offenba- 
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rung dieses Aufsatzes wird hiermit als Referenz eingefuhrt und gilt als Teil der 
Offenbarung der vorliegenden Erfindung. 

Gemafi einer anderen Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens ist es 
bevorzugt, dass die ionischen Flussigkeiten aus mindestens einem Ration, der all- 
gemeinen Formeln (1) bis (4) bestehen: . 

R^RVN® (1) 

R 1 R 2 N e =CR 3 R 4 (2) 

R*R 2 R 3 R 4 P e (3) 
R i R 2 pe==CR 3 R 4 (4) 

in denen 

R^R^R^R 4 gleich oder unterschiedlich sind und Wasserstoff, einen linearen 
oder verzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest niit 1 bis 
20 Kohlenstoffatomen, einen cycloaliphatischen Kohlenwas- 
serstoffrest mit 5 bis 30 Kohlenstoffatomen, einen aromati- 
schen Kohlenwasserstoffrest mit 6 bis 30 Kohlenstoffatomen, 
einen Alkylarylrest mit 7 bis 40 Kohlenstoffatomen, einen 
durch ein oder mehrere Heterbatome (Sauerstoff, NH, NR' mit 
R' Ci- bis Cs-Alkylrest,) unterbrochenen linearen oder ver- 
zweigten aliphatischen Kohlenwasserstof&est mit 2 bis 20 
Kohlenstoffatomen, einen durch ein oder mehrere Funktionali- 
taten, ausgewahlt aus der Gruppe -O-C(O)-, -(O)C-O-, -NH- 
C(O)-, -(0)C-NH, -(CH 3 )N-C(0)-, -(0)C-N(CH 3 )-, -S(0 2 )-0-, 
-0-S(0 2 )-, -S(0 2 )-NH-, -NH-S(0 2 )-, -S(0 2 )-N(CH 3 )-, - 
N(CH3)-S(0 2 )-, unterbrochenen linearen oder verzweigten a- 
liphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 20 Kohlenstoff- 
atomen, einen endstandig OH, NH 2 , N(H)R' mit R' Ci- bis C 5 » 
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Alkylrest, funktionalisierten linearen oder verzweigten alipha- 
tischen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen 
oder einen blockweise oder statistisch aufgebauten Polyether 
gemafi -(R 5 -0) n -R 6 bedeuten, 

wobei 

R 5 ein 2 bis 4 Kohlenstoffktome enthaltender linearer oder ver- 
zweigter Kohlenwasserstoffrest, 

n 1 bis 30 ist und 

R 6 Wasserstoff, einen linearen oder verzweigten aliphatischen Koh- 
lenwasserstoffirest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen einen cycloa- 
liphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 5 bis 30 Kohlenstoff- 
atomen, einen aromatischen Kohlenwasserstoffrest mit 6 bis 30 
Kohlenstoffatomen, einen Alkylarybrest mit 7 bis 40 Koh- 
lenstoffatomen bedeutet oder ein Rest -C(0)-R 7 mit 

R 7 gleich einem linearen oder verzweigten alipha-tischen Koh- 
lenwasserstoffrest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, einem cyc- 
loaliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 5 bis 30 Kohlenstoff- ' 
atomen, einem aromatischen Kohlenwasserstoffrest mit 6 bis 30 
Kohlenstoffatomen, einem Alkylarylrest mit 7 bis 40 Kohlen- 
stoffatomen ist. 

In dieser Ausfuhrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens ist es weiterhin 
bevorzugt, dass solche Kationen verwendet werden, die sich von gesattigten oder 
ungesattigten cyclischen Verbindungen sowie von aromatischen Verbindungen 
mit jeweils mindestens einem dreibindigen Stickstoffatom in einem 4- bis 10- 
gliedrigen heterocyclischen Ring der allgemeinen Formeln (5), (6) nnd (7) ablei- 
ten, wobei die heterocyclischen Ringe gegebenenfalls weitere Hetereoatome ent- 
halten konnen. 
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5 

worin 

R 1 und R 2 die vorgenannte Bedeutung haben, 

R ein Wasserstoff, eirt linearer oder verzweigter aliphatischer Kohlen- 

wasserstoffrest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, ein cycloaliphatischer 
10 Kohlenwasserstof&est mit 5 bis 30 Kohlenstoffatomen, ein aromati- 

scher Kohlenwasserstof&est mit 6 bis 30 Kohlenstoffatomen oder ein 
Alkylarylrest mit 7 bis 40 Kohlenstoffatomen und 

X ein Sauerstoffatom, ein Schwefelatom oder ein substituiertes 

Stickstoffatom (X = O, S, NR) sein kann. 

15 

Die cyclischen Stickstoffverbindungen der allgemeinen Formeln (5), (6) und (7) 
konnen unsubstituiert (R = H), einfach oder auch mehrfach durch den Rest R sub- 
stituiert sein. 
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Femer ist es in dem Verfahren nach dieser Ausfuhrungsform bevorzugt, dass Ka- 
tionen der allgemeinen Formel (8) mitverwendet werden 




e 



(8) 



in denen 

R 8 ^R 9 ,R 10 5 R n ,R 12 gleich oder unterschiedlich sind und Wasserstoff, einen 
linearen oder verzweigten aliphatischen KoMenwasserstoffrest mit 1 
bis 30 Kohlenstoffatomen, einen cycloaliphatischen Kohlenwasser- 
stoffrest mit 5 bis 30 Kohlenstoffatomen, einen aromatischen Koh- 
lenwasserstoffrest mit 6 bis 30 Kohlenstoffatomen, einen Alkylaryl- 
rest mit 7 bis 40 Kohlenstoffatomen, einen durch ein oder mehrere 
Heteroatome (Sauerstoff, NH, NR' mit R' Cj- bis C 5 -Alkylrest,) uh- 
terbrochenen linearen oder verzweigten aliphatischen Kohlenwasser- 
stoffrest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, einen durch ein oder mehre- 
re Funktionalitaten, ausgewahlt aus der Gruppe -O-C(O)-, -(O)C-O-, - 
NH-C(0)-, -(0)C-NH, -(CH 3 )N-C(0)-, -(0)C-N(CH 3 )-, -S(02)-0-, - 
0-S(02)-, -S(0 2 )-NH-, -NH-S(0 2 >, -S(0 2 )-N(CH 3 )-, -N(CH 3 )-S(0 2 )- } 
unterbrochenen linearen oder verzweigten aliphatischen Kohlenwas- 
serstoffrest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, einen endstandig OH, 
NH 2 , N(H)R' mit R« C,- bis C 5 -Alkyhest, funktionalisierten linearen • 
oder verzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 20 



- 17/52 - 



Degussa AG 

Stockhausen GmbH & Co. KG. 



28.M5rz2003 
D80966 HZ/HV 



Kohlenstoffatomen oder einen blockweise oder statistisch aufgebauten 
Polyether aufgebaut aus -(R 5 -0) n rR 6 bedeuten, 

wobei 

R 5 ein 2 bis 4 Kohlenstoffatome enthaltender Kohlenwas- 
serstoffrest, 

n Ibis 30 ist und 

R 6 Wasserstoff, einen linearen oder verzweigten aliphatischen Koh- 
lenwasserstoffrest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen einen cycloa- 
liphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 5 bis 30 Kohlenstoff- 
atomen, einen aromatischen Kohlenwasserstoffrest mit 6 bis 30 
Kohlenstoffatomen, einen Alkylarylrest mit 7 bis 40 Koh- 
lenstoffatomen bedeutet oder ein Rest -C(0)-R 7 mit 

R 7 gleich einem linearen oder verzweigten aliphatischen Koh- 
lenwasserstof&est mit I bis 20 Kohlenstoffatomen, einem cyc- 
loaliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 5 bis 30 Kohlenstoff- 
atomen, einem aromatischen Kohlenwasserstof&est mit 6 bis 30 
Kohlenstoffatomen, einem Alkylarylrest mit 7 bis 40 Kohlen- 
stoffatomen ist. 

Zudem ist es in dieser Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens be- 
vorzugt, dass die in dem erfindungsgemafien Verfahren eingesetzten ionischen 
Flussigkeiten ein Anion ausgewahlt aus der Gruppe der Halogenide, 
Bis(perfluoralkylsulfonyl)aniide, Alkyl- und Aryltosylate, Perfluoralkyltosylate, 
Nitrate, Sulfate, Hydro gensulf ate, Alkyl- und Arylsulfate, Perfluoralkylsulfate, 
Sulfonate, Alkyl- und Arylsulfonate, perfluorierte Alkyl- und Arylsulfonate, Al- 
kyl- und Arylcarboxylate, Perfluoralkylcarboxylate, Perchlorate, Tetrarchloroa- 
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luminate, Saccharinate enthalten. Weiterhin sind Dicyanamid, Tetrafluoroborat, 
Hexafluorophosphat und Phosphat bevorzugte Anionen. 

Es ist des Weiteren bevorzugt, dass die im erfindungsgemaBen Verfahren einge- 
5 setzten ionischen Flussigkeiten vorzugsweise eine Viskositat gemaB DIN 53 019 
bei 20 °C in einem Bereich von 1 bis 10.000 mPaxsec, vorzugsweise von 2 bis 
5.000 mPaxsec, besonders bevorzugt in einem Bereich von 5 bis 1.000 mPaxsec 
und dariiber hinaus bevorzugt in einem Bereieh von 10 bis 500 mPaxsec aufwei- 
sen. Dariiber hinaus ist es bevorzugt, dass die ionischen Flussigkeiten bei einer 
10 Temperatur von 20°C flussig sihd und eine Viskositat von weniger als 1.000 
mPaxsec, besonders bevorzugt von weniger als 500 mPaxsec und dariiber hinaus 
bevorzugt von weniger als 1 00 mPaxsec aufweisen. 

ii. Hochverzweigte Polvmere 

15 

Unter dem Begriff „hyper- bzw. hochverzweigte Polymere" wird eine Klasse in- 
novativer Materialien verstanden, die durch eine ggf. unregelmaBig geformte glo- 
bulare Molekiilstruktur und durch eine grofie Anzahl an funktionellen Gruppen im 
Molekiil charakterisiert sind. Die hochgradig verzweigte Molekiilgestalt fuhrt zu 
20 einer besonderen Kombination von Eigenschaften, wie beispielsweise niedirige 
Schmelz- bzw. Losungsviskositat sowie ein ausgezeiehnetes Losungsverhalten 
gegenxiber zahlreichen Losungsmitteln. 

Die hochverzweigten, globularen Polymere werden in der Fachliteratur auch als 
25 »dendritische Polymere" bezeichnet. Drese dendritischen Polymere lassen sich in 
zwei unterschiedliche Kategorien einteilen, die 9y Dendrimere" sowie die ,Jtyper- 
verzweigten Polymere". Dendrimere sind hochst regelmaBige, dreidimensionale, 
monodisperse Polymere mit einer baumartigen, globularen Struktur. Dabei ist die 
Struktur durch drei unterscheidbare Areale charakterisiert: einem polyfunktionel- 
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len zentralen Kem, der das Symmetriezentrum darstellt, verschiedene wohldefi- 
nierte radid-symmetrische Schichten einer Widerholungseinheit und die End- 
grappen. Die hyperverzweigten Polymere sind im Gegerisatz zu den Dendrimeren 
polydispers und hinsichtlich ihrer Verzweigung und Struktur unregelmaBig. Je- 
weils ein Beispiel fur ein Dendnmer und ein hochverzweigtes Polymer, aufgebaut 
aus Wiederholungseinheiten, welche jeweils drei Bindungsmoglichkeiten aufwei- 
sen, ist in den nachfolgenden Strukturen gezeigt: 




terminale Einheit 



bB lineare Einheit 




denritische 
Einheit 



Den<Irimer 



hyperverzweigtes Polymer 



Uber die unterschiedlichen Moglichkeiten zur Synthese der Dendrimere und hy- 
perverzweigten Polymere sei auf Chem. Eng. Technol. 2002, 25, S. 237-253 ver- 
wiesen, die hiermit als Referenz eingefuhrt wird und als Teil der Offenbarung der 
vorliegenden Erfindung gilt. Die in dieser Druckschrift beschriebenen hochver- 
zweigten Polymere sind auch im Sinne der vorUegenden Erfindung bevorzugte 
hochverzweigte Polymere. 

Vorzugsweise werden im erfindungsgemaBen Verfahren hyperverzweigte Poly- 
mere als hochverzweigte Polymere eingesetzt. In diesem Zusammenhang ist es 
bevorzugt, dass die hyperverzweigten Polymere mindestens 3 Wiederhphingsein-_ 
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heiten pro Molekiil, vorzugsweise mindestens 10 Wiederholungseinheiten pro 
Molekul, ferner bevorzugt mindestens 100 Wiederholungseinheiten pro Molekiil, 
zudem bevorzugt mindestens 200 Wiederholungseinheiten und dariiber hinaus 
bevorzugt mindestens 400 Wiederholungseinheiten aufweist, die jeweils mindes- 
5 tens drei, bevorzugt mindestens vier Bindungsmoglichkeiten aufweisen, wobei 
mindestens 3 dieser Wiederholungseinheiten, besonders bevorzugt mindestens 10 
und dariiber hinaus bevorzugt mindestens 20 jeweils uber mindestens drei, bevor- 
zugt uber mindestens vier Bindungsmoglichkeiten mit mindestens drei, bevorzugt 
mindestens vier weiteren Wiederholungseinheiten verknupft sind. Verschiedent- 
10 lich weisen die hyperverzweigten Polymere maximal 10000, vorzugsweise maxi- 
mal 5000 und besonders bevorzugt maximal 2500 Weiderholungseinheiten auf. 

Dabei wird unter dem Begriff „Wiederholungseinheit" vorzugsweise. eine stets 
wiederkehrende Struktur innerhalb des hyperverzweigten Molekuls verstandeh. 
15 Unter dem Begriff „Bmdungsm6glichkeit" wird vorzugsweise diejenige funktio- 
nelle Struktur innerhalb einer Wiederholungseinheit verstanden, mit der eine Ver- 
kmipfung zu einer anderen Wiederholungseinheit moglich ist Bezogen auf die 
vorstehend dargestellten Beispiele eines Dendrimers bzw. hyperverzweigten Po- 
lymers ist die Wiederholungseinheit eine Struktur mit jeweils drei Bindungsmog- 



Die Verkniipfung der einzelnen Bindungseinheiten miteinander kann durch Kon- 
densationspolymerisation, durch radikalisch^ Polymerisation, durch anionische 
25 Polymerisation, durch kationische Polymerisation, durch Gruppentransferpolyme- 
risation, durch koordinative Polymerisation oder durch Ringoffhungspolymerisa- 
tion erfolgen. 



20 lichkeiten(X,Y,Z): 



Z 




y 
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Besonders bevorzugte hyperverzweigte Polymere sind Polymere, bei denen die 
Bindungseinheiten zwei Bindungsmoglichkeiten aufweisen. In diesem Zusam- 
menhang bevorzugte hyperverzweigte Polymere sind Polyglycerine, Polyester und 

5 Polyesteramide. Unter diesen Polymeren besonders bevorzugt sind die bereits 
kommerziell unter der Marke Boltorn® bei der Firma Perstorp AB erhaltlichen, 
hyperverzweigten Polyester sowie die unter der Marke Hybrane® bei der Firma 
DSM BV, Niederlande erhaltlichen, hyperverzweigten Polyesteramide. Bin ande- 
res Beispiel fur ein hyperverzweigtes Polymer ist ein Polyglycerin Polymer mit 

10 der Typenbezeichnung PG-2, PG-5 und PG-8 der Firma Hyperpolymers GmbH. * 
Zudem sind Polyethyleheimine mit der Typenbezeichnung PEIt5 sowie PEI-25 
der Firma Hyperpolymers GmbH zu neimen. 

Es ist weiterhin bevorzugt, wenn die im erfindungsgemafien Verfahren als Zusatz- 
15 stoffe eingesetzten hyperverzweigten Polymere neben den eingangs genaimten 
Schmelzpunkten und Dampfdriicken mindestens eine, vorzugsweise alle ? der fol- 
genden Eigenschafleri aufweisen: 

ein Verhaltnis Mw/Mn, bestimmt mittels Gelpermeationschromatographie 
nach MALDI-TOF (DIN 55 672), in einem Bereich von 1 bis 20, besonders 
bevorzugt in einem Bereich von 1,1 bis 10 und daruber hinaus bevorzugt in 
einem Bereich von 1,2 bis 5 aufweisen, wobei Mw das Gewichtsmittel des 
Molekulargewichtes und Mn das Zahlenmittel des Molekulargewichtes ist; 
ein Gewichtsmittel des Molekulargewichtes Mw, bestimmt mittels Gelper- 
meationschromatographie nach MALDI-TOF (DIN 55 672), in einem Be- 
reich von 100 bis 100.000 g/mol, besonders bevorzugt in einem Bereich von 
500 bis 10.000 g/mpl und daruber hinaus bevorzugt in einem Bereich von 
1.000 bis 5.000 g/mol; 
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(<x3) eine Viskositat gemaB DIN 53 019 bei 20 °C in einem Bereich von 1 bis 
10.000 mPaxsec, vorzugsweise von 2 bis 5.000 mPaxsec, besonders bevor- 
zugt in einem Bereich von 5 bis 1.000 mPaxsec und dariiber hinaus bevor- 
zugt in einem Bereich von 10 bis 500 mPaxsec; 
5 (<x4) das hyperverzweigte Polymer oder deren Mischung ist bis zu einer Tempe- 
ratur von 100° C, besonders bevorzugt bis zu einer Temperatur von 
. 150°C,daruber hinaus bevorzugt bis zu einer Temperatur von bis zu 200°C 
und weiterhin bevorzugt bis zu einer Temperatur von 300°C stabil, wobei 
unter dem Begriff stabil verstanden wird, dass bis zu der jeweiligen Tempe- 
10 ratur keine Zersetzung des Polymers beispielsweise durch Bildung gasfor- 

miger Spaltprodukte, insbesondere Kohlendioxid oder Wasser, bis zu einer 
Grenze von unter 1 ppm, vorzugsweise von unter 0,lppm und besonders be- 
vorzugt 0,01ppm gaschromatographisch nachweisbar ist. 

15 . Bevorzugte Ausfiihrungsformen der hyperverzweigten Polymer ergeben sich aus 
den einzelnen Eigenschaften und von Kombinationen aus mindestens zwei dieser 
Eigenschaften. Besonders bevorzugte hyperverzweigte Polymere sind Polymere, 
durch die folgenden Eigenschaften bzw. Kombinationen von Eigenschaften 
gekennzeicimet' sind: <xl, a2, a3, a4, ala2 5 ala3, ala4, a2a3, a2a4 5 a3a4, 

20 . ala2a3 5 ala2a4, ala3a4 ? a2a3a4, ala2a3a4. 

iii. Mischungen aus ionischer Flussigkeit und hochverzweigten Polvmeren 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird 
25 als Zusatzstoff eine reine ionische Flussigkeit oder ein reines hochverzweigtes 
Polymer eingesetzt. GemaB einer anderen Ausfuhrungsform ist es bevorzugt, eine 
Mischung aus mindestens zwei verschiedenen ionischen Fliissigkeiten oder aus 
tnindestens zwei verschiedenen hochverzweigten Polymeren einzusetzen. Auch 
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konnen Mischungen axis einer ionischen Fliissigkeit und einem hochverzweigten 
Polymer als Zusatzstoff eingesetzt werden. 

Die in dem erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzten Zusatzstoffe, insbesondere 
5 die ionischen Flussigkeiten, sind vorzugsweise dadurch gekennzeichnet, dass sie, 
werin sie mit einem zwei-Komponenten-System beinhaltend 60 Gew.-% Wasser 
und 40 Gew.-% Acrylsaure in Kontakt gebracht werden, den Trennfaktor bei ei- 
nem Druck von 1 bar und bei einer Temperatur von 95°C gegenubei 1 dem reinen 
zwei-Komponenten-System aus Wasser und Acrylsaure urn einen Wert von min- 
10 destens 29%, vorzugsweise um mindestens 100% und dariiber hinaus bevorzugt 
urn mindestens 200% erhohen, wobei die Erhohung des Trennfaktors wie folgt 
definiert ist: 

Erhohung des Trennfaktors [%] = 100 x [Trennfaktor mit Zusatzstoff - Trennfak- 
1 5 tor ohne Zusatzstoff) / Trennfaktor ohne Zusatzstoff] 

Die Bestimmung des Trennfaktors erfolgt dabei durch Kombinierte Headspa- 
ce/Gaschromatographie- und WLC- Analyse gemaB den . in Verfahrenstechnik 
191 A, 8, Seiten 343-347 beschriebenen Verfahren. Der Trennfaktor ist in Destilla- 
20 Hon Design, Henry Z. Kister, 1992, Seiten 3ff definiert. 

Weiterhin sind die im erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzten Zusatzstoffe, 
insbesondere die ionischen Fliissigkeiten oder die hochverzweigten Polymere, 
vorzugsweise dadurch charakterisiert, dass diese mit mindestens einer Komponen- 
25 te der Zusammensetzung Z in ausreichender Weise unter Ausbildung einer L6- 
sung mischbar sind. Dabei ist es erfindungsgemaB bevorzugt, werm bei einer 
Temperatur von 20°C und einem Druck von 1013 mbar mindestens 0,2 g, beson- 
ders bevorzugt mindestens 0,4 g und dariiber hinaus bevorzugt mindestens 0,6 g 
des Zusatzstoffes, vorzugsweise der ionischen Flussigkeit oder des hochverzweig- 
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ten Polymers, mit einern Gramm der Zusammensetzung Z mischbar sind, ohne 
dass eine Phasentrennung zwischen des. Zusatzstqffes, vorzugsweise der ionischen 
Flussigkeit oder des hochverzweigten Polymers, und der (Meth)acrylsaure- 
haltigen Zusammensetzung erfolgt. 

5 

Im allgemeinen weisen die Zusammensetzungen Z neben einem Monomer min- 
destens eine Verunreinigung aaf. In einer erfindurigsgemaflen Ausfuhrungsform 
ist es bevorzugt, dass der in dem erfindungsgemaBen Verfahren mit der Zusam- 
mensetzung Z in Kontakt gebrachte Zusatzstoff eine „Affinitat" zu dem Monomer 

10 . zeigt, die groBer als die Affinitat zu mindesteris einer Verunreinigung ist Unter 
„Affinitat" wird eine ionische Wechselwirkung, eine Dipol-Dipol- 
Wechselwirkung oder eine Van der Wahl - Wechs el wirkung verstanden, wobei in 
. Folge einer hohen Affinitat ^System" beinhaltend den Zusatzstoff und das Mo- 
nomer oder die mindestens eine Verunreinigung entstehen konnen, die beispiels- 

15 weise als Aggregate oder Komplexe aus einem Zusatzstoff und das Monomer 
oder die mindestens eine Verunreinigung bestehen. In dieser Ausfuhrungsform 
bilden der Zusatzstoff mit dem Monomer ein System SM, dass aus der Zusam- 
mensetzung Z und damit von der mindestens einen Verunreinigung abgetrenht 
und ggf. anschlieBend in das Monomer und den Zusatzstoff getr.ennt werden kann, 

20 wobei es bevorzugt ist, den Zusatzstoff wieder in die Zusammensetzung Z unmit- 
telbar oder mittelbar, beispielsweise uber einen weiteren Reinigungsschritt, dem 
der Zusatzstoff unterzogen warden kann, zuruckzufuhren. 

In einer anderen erfindungsgemaBen Ausfuhrungsform ist es bevorzugt, dass der 
25 in dem erfiridxmgsgemafien Verfahren mit der Zusammensetzung Z in Kontakt 
gebrachte Zusatzstoff eine Affinitat zu mindestens einer Verunreinigung zeigt, die 
grofier als die Affinitat zu dem Monomer ist. In dieser Ausfuhrungsform bilden 
• der Zusatzstoff mit der mindestens einen Verunreinigung oder einem Gemisch aus 
zwei oder mehr Verunreinigungen ein System SV, dass aus der Zusammensetzung 
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Z und damit von dem Monomer abgetrennt und ggf. anschlieflend in die der min- 
destens einen Verunreinigung oder einem Gemisch aus zwei oder mehr Verunrei- . 
nigungen einerseits vind den Zusatzstoff andererseits getrennt werden kann, wobei 
es bevorzugt ist, den Zusatzstoff wieder in die Zusammensetzung Z unmittelbar 
5 oder mittelbar, beispielsweise fiber einen weiteren Reinigungsschritt, dem der 
Zusatzstoff unterzogen werden kann, zuruckzufuhren. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird in 
einer Verfahrensform die Trennphase in einem Extraktionsverfahren eingesetzt. 

10 Hierbei bildet sich im Zuge des Extraktionsverfahrens axis der Trennphase ein E- 
Mehrphasensystem. Dabei ist es bevorzugt, dass sich das Monomer in einer Phase' 
des E-Mehrphasensystems starker anreichert als in der oder den anderen Phasen 
des E-Mehrphasensystems. Unter dem Begriff „Extraktion" wird erfindungsge- 
maB auch Adsorption und Absorption verstanden. In diesem Zusammenhang ist 

15 die Gaswasche, die Aufhahme von Flussigkeiten durch Feststoffe und der glei- 
chen zu nennen. 

GemaB einer anderen Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird 
in einer Verfahrensform die Trennphase in einem Destillationsverfahren einge- 
20 setzt. Hierbei bildet sich im Zuge des Destillationsverfahrens aus der Trennphase 
ein D-Mehrphasensystem. Dabei ist es bevorzugt, dass sich das Monomer in einer 
Phase des D-Mehrphasensystems starker anreichert als in der oder den anderen 
Phasen des D-Mehrphasensystems. 

25 Nach einer weiteren Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird in 
einer Verfahrensform die Trennphase in einem Kristallisatioxisverfahren einge- 
setzt. Hierbei bildet sich im Zuge des Kristallisationsverfahrens aus der Trennpha- 
se ein K-Mehrphasensystem, das wenigstens eine feste Kristallphase aufweist. 
Dabei ist es bevorzugt, dass sich das Monomer in einer Phase des K- 
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Mehrphasensystems, vorzugsweise der Kristallphase, starker anreichert als in der 
oder den anderen Phasen des K-Mehrphasensystems. 

GemaB einer anderen Ausfuhrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens bildet 
sich die Trennphase in einem mit einer Membran arbeitenden Trennverfahren. 
Hierbei bildet sich im Zuge des iier Membrantrennung aus der Trennphase ein M- 
Mehrphasensystem. Dabei ist es bevorzugt, dass sich das Monomer in einer Phase 
des M-Mehrphasensystems starker anreichert als in der oder den anderen Phasen 
des M-MehiphasenSystems. Im Zusammenhang mit dem Einsatz einer Membran 
ist es bevorzugt, dass der Zusatzstoff mindestens teilweise in die Membran einge- 
arbeitet ist. In diesem Zusammenhang wird auf den Artikel von Luis C. Branco 
Angewandte Chemie 2002, 114, Nr. 15, Seiten2895ff verwiesen. 

Als Extraktions-, Destinations- oder KristaUisationsverfahren kommen alle dem 
Fachmann bekannten und geeignet erscheinenden Verfahren in Betracht. hn Zu- 
sanmienhang niit der Kristallisation sind Schicht- oder Suspensionskristallisation 
bevorzugt, wobei Suspensionskristallisation besonders bevorzugt ist. In diesem 
Zusammenhang wird auf WO 02/055469 Al verwiesen, der Offenbarung hiermit 
einen Teil dieser Anmeldung bildet. 

Die in den vorstehenden Ausfuhrungsformen beschriebene Varianten und Verfah-. 
rensformen des erfindungsgemafien Verfahrens konnen alleine oder in Kombina- 
tion eingesetzt werden. Hierbei ist die serielle Aufeinanderfolge mindestens zwei 
gleiche Systeme bildender Varianten besonders bevorzugt. Weiterhin konnen Ver- 
fahrensformen in verschiedenen Varianten erfolgen. 

Als Zusammensetzung Z wird in dem erfindungsgemaBen Verfahren vorzugswei- 
se eine Zusammensetzung eingesetzt, die im Verlaufe der Synthese von 
(Meth)Acrylsaure durch Oxidation von Propylen oder Isobutylen in der Gasphase 
erhalten wird. In diesem Zxisammenhang sind folgende Zusammensetzungen als 
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(meth)acrylsaure-haltige Zusammensetzung ZA, mit welcher .der eingangs be- 
schriebene Zusatzstoff in Kontakt gebracht wird, bevorzugt: 

(PI) diejenige gasformige Zusammensetzung ZA1, die durch heterogen 
katalysierte Gasphasenoxidation von Propylen oder Isobutylen mit 
Sauerstoff an im festen Aggregatzustand befindlichen Katalysatoren bei 
Temperaturen vorzugsweise zwischen 40 und 400°C, im Falle der Oxidation 
von Propylen vorzugsweise zweistufig fiber Acrolein als Zwischenstufe, als 
Reaktionsgemisch erhalten wird; 

(P2) diejenige Zusammensetzung ZA2, die als (meth)acrylsaure-haltiges, hoch- 
, siedendes Losungsntittelgemisch erhalten wird, wenn das nach der hetero- 
gen katalysierte Gasphasenoxidation von Propylen oder Isobutylen mit Sau- 
erstoff an im festen Aggregatzustand befindlichen. Katalysatoren bei Tempe- 
raturen vorzugsweise zwischen 40 und 400°C erhaltene gasformige Reakti- 
onsgemisch durch Gegenstromabsorption mit einem Gemisch aus hochsie- 
denden Losungsmitteln absorbiert wird. 

(p3) diejenige Zusammensetzung ZA3, die als wassrige (Meth)Acrylsaure- 
Losung erhalten wird, wenn das nach der heterogen katalysierte Gasphasen- 
oxidation von Propylen oder Isobutylen mit Sauerstoff an im festen Aggre- 
gatzustand befindlichen Katalysatoren bei Temperaturen vorzugsweise zwi- 
schen 40 und 400°C erhaltene gasformige Reaktionsgemisch vorzugsweise 
in einem Direktkondensator kondensiert wird; 

(04) diejenige Zusammensetzung ZA4, die als (meth)acrylsaure-haltiges L6- 
sungsmittel bei der homogen katalysierten Flussigphasenoxidation von Pro- 
pylen oder Isobutylen mit Sauerstoff an in einem Losungsmittel, vorzugs- 
weise in Wasser gelosten oder dispergierten Katalysatoren bei Temperatu- 
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ren vorzugsweise zwischen 40 und 500°C und bei Driicken zwischen 1 und 
200 bar erhalten wird; 

(P5) diejenige Zusammensetzung ZA5, die als hinsichtlich der (Meth)Acrylsaure 
angereicherte oder abgereicherte, vorzugsweise angereicherte (Meth)acryl- 
saure-haltige Phase erhalten wird, wenn das (Meth)acrylsaure-haltige, hoch- 
siedende Losungsmittelgemisch gemaB (P2), die wassrige 
(Meth)Acrylsaure-L6sung gemaB (P3) oder das (Meth)acrylsaure-haltige 
Losungsmittel gemaB (P4) in einem. weiteren Verfahrensschritt ein durch 
Energie-eintragendes Trennverfahren, vorzugsweise durch Destination oder 
Rektifikation, aufgearbeitet wird; 

(p6) diejenige Zusammensetzung ZA6, die als hinsichtlich der (Meth)Acrylsaure 
angereicherte oder abgereicherte, vorzugsweise angereicherte (Meth)acryl- 
saure-haltige Phase erhalten wird, wenn das (Meth)acrylsaure-haltige, hoch- 
siedende Losungsmittelgemisch gemaB (£2), die wassrige 
(Meth)Acrylsaure-L6sting gemaB (03) oder das (Meth)acrylsaure-haltige 
Losungsmittel gemaB (P4) in einem weiteren Verfahrensschritt durch ein 
Energie- nichteintragendes Trennverfahren, vorzugsweise durch Extraktion 
oder Kristallisation, aufgearbeitet wird; 

(p7) diejenige Zusammensetzung ZA7; die als hinsichtlich der (Meth)Acrylsaure 
aufkonzentrierte (meth)acrylsaure-haltige Zusammensetzung erhalten wird, 
wenn das (meth)acrylsaure-haltige 3 hochsiedende Losungsmittelgemisch 
gemaB (p2), die wassrige (Meth)AcryIsaure-L6sung gemaB (p3) oder das 
(meth)acrylsaure-haltige Losungsmittel gemaB (p4) in weiteren Verfahrens- 
schritt durch eine Kombination von einem Energie-eintragenden und Ener- 
gie- nichteintragenden Trennverfahren, vorzugsweise durch eine Kombina- 
tion von Destination und Kristallisation, aufgearbeitet wird. 
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Hier stehende Ausfuhrungsformen des erfindungsgemaflen Verfahrens konnen 
ebenfalls bei der Aufarbeitung von in Kolonnensximpfen und anderen Sumpfen 
anfallenden Zusammensetzungen Z eingesetzt werden. 

5 

Unter „Energie-eintragendend" wird erfindungsgemaU das Eintragen von thermi- 
scher Energie nicht jedoch das Eintragen von mechanischer Energie wie Ruhren 
verstanden. 

10 In einer bevorzugten Ausfiihmngsform des erfindungsgemaBen Verfahrens zur 
Abtrennung von Acrylsaure aus Acrylsaure-haltigen Zusammensetzungen Z han- 
delt es sich um eine acrylsaure-haltige Zusammensetzung ZAA ausgewahlt aus 
den jeweils in Varianten (p2), (03), 04), (P5), (P6) oder (P7) definierten Zusam- 
mensetzungen ZA1 bis ZA7. In diesem Falle basiert die Acrylsaure-haltige Zu- 
15 sammensetzung ZAA vorzugsweise als ZAA-Komponenten auf 

(yl) 5 bis 99,994 Gew."%, besonders bevorzugt 10 bis 99,4 Gew."% und daruber 
hinaus bevorzugt 50 bis 97 Gew."% monomerer Acrylsaure, und . als Verun- 
reinigung 

(y2) mindestens 0,001 Gew."%, besonders bevorzugt mindestens 0,1 Gew/% und 
20 daruber hinaus bevorzugt mindestens 0,5 Gew."% mindestens eines Acryl- 

saure-Oligomeren, vorzugsweise Acrylsaure-Dimere und Acrylsaure- 
Trimere, 

(y3) mindestens 0,001 Gew."%, besonders bevorzugt mindestens 0,1 Gew."% und 

daruber hinaus bevorzugt mindestens 0,5 Gew."% Essigsaure, 
25 (y4) mindestens' 0,001 Gew."%, besonders bevorzugt mindestens 0,1 Gew/% und 

daruber hinaus bevorzugt mindestens 0,5 Gew."% Propionsaure, 
(y5) mindestens 0,001 Gew/%, besonders bevorzugt mindestens 0,1 Gew/*% und 

daruber hinaus bevorzugt mindestens 0,5 Gew/% mindestens eines Alde- 

hyds, 
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(76) mindestens 0,001 Gew/%, besonders bevorzugt mindestens 0,1 Gew."% und 
daruber hinaus bevorzugt mindestens 0,5 Gew/% Maleinsaure und Malein- 
saureanhydrid, 

(y7) mindestens 0,001 Gew/%, besonders bevorzugt mindestens; 0,1 Gew."% und 
5 daruber hinaus bevorzugt mindestens 0,5 Gew."% mindestens eines Neben- 

produkts, das vorzugsweise von den Komponenten (yl) bis (76) verschieden 
. ist und entweder bei der Gasphasenoxidation von Propylen und/oder der an- 
schlieBenden Aufarbeitung des gasformigen Reaktionsgemisches anfallt o- 
der aber als weitere Komponenten, beispielsweise als Katalysatoren, zuge- 
10 setzt wird, sowie . 

(78) einer restliche Menge eines Fluids, vorzugsweise Wasser oder hochsiedende 
Losungsmittel, insbesondere Diphenylether oder Diphenyl, oder Mischun- 
gen aus mindestens zwei davon, 
wobei die Summe der Komponenten (7I) bis (78) 100 Gew.-% betragt 

15 

Weiterhin ist es in dem erfindungsgemaBen Verfahren bevorzugt, dass mindestens 
eine, bevorzugt zwei und besonders bevorzugt alle der.ZAA-Komponenten aufier 
7I nach dem Abtrennen der Acrylsaure in dem erfindungsgemaBen Verfahren im 
Vergleich zu der Zusammensetzung ZAA urn mindestens 0,1 Gew.-%, vorzugs- 
20 weise mindestens 1 Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 10. Gew.-% 
gegeniiber dem Gehalt der jeweiligen ZAA-Komponente abgereichert sind. 

Es ist erfindungsgemaB besonders bevorzugt, dass die Zusammensetzung Z Mo- 
nomer in einer Menge in einem Bereich von 5 bis 99,999 Gew.-%, besonders be- 
25 vorzugt in einer Menge in einem Bereich von 20 bis 99Gew.-% und daruber hin- 
aus bevorzugt in einer Menge in einem Bereich von 40 bis 80 Gew.-%, jeweils 
bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung Z, beinhaltet. Weiterhin 
ist es bevorzugt, dass die Zusammensetzung Z mindestens 0,001 bis 90 Gew.-% 
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vorzugsweise 1 bis 80 Gew.-% und besonders bevorzugt 10 bis 70 Gew.-% Was- 
ser, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung Z, beinhaltet. - 

Das. in Kontakt bringen der Zusammensetzung Z mit dem Zusatzstoff erfolgt, 
5 wenn es sich bei der Zusammensetzung Z unter den Temperatur- und Druckbe- 
dingungen wahrend des in Kontakt bringens um ein Fluid handelt, durch einfaches 
Vermischen der beiden Komponenten, vorzugsweise durch Vermischen mittels 
einer geeigneten Ruhrvorrichtung, vorzugsweise einem statischen Mischer oder 
im Gegenstrom oder beides. Wenn es sich bei der Zusammensetzung Z unter den 
10 Temperatur- und Druckbedingungen wahrend des in Kontakt bringens urn einen 
Feststoff handelt, so wird dieser entweder durch Erhohung der Temperatur bis 
zum Schmelzpunkt in eine Flussigkeit uberfuhrt und dann mit dem Zusatzstoff 
vermischt oder aber der Feststoff wird in festem Zustand mit dem vorzugsweise 
unter den Temperatur- und Druckbedingungen wahrend des in Kontakt bringens 
1 5 fliissigen Zusatzstoff in Kontakt gebracht 

Die Temperatur des Zusatzstoffes und der Zusammensetzung Z liegt im Fall der 
Extraktion wahrend des in Kontakt bringens vorzugsweise in einem Bereich von - 
20 bis 200°C, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0 bis 150°C sowie dar- 
20 iiber hinaus bevorzugt im Bereich von 10 bis 100°C. Der Druck liegt wahrend des 
in Kontakt bringens vorzugsweise in einem Bereich von 0,001 bis 100 bar, beson- 
ders bevorzugt in einem Bereich von 0,01 bis 50 bar sowie dariiber hinaus bevor- 
zugt im Bereich von 0,1 bis 10 bar. 

25 Die Temperatur des Zusatzstoffes und der Zusammensetzung Z liegt im Fall der 
Destination wahrend des in Kontakt bringens vorzugsweise in einem Bereich von 
0 bis 300°C, besonders bevorzugt in einem Bereich von 10 bis 250°C sowie dar- 
uber hinaus bevorzugt im Bereich von 20 bis 200°C. Der Druck liegt wahrend des 
in Kontakt bringens vorzugsweise in einem Bereich von 0,0001 bis 100 bar, be- 
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sonders_bevorzugt in einem Bereich von 0,001 bis 10 bar sowie dariiber hinaus 
bevorzugt im Bereich von 0,01 bis 2 bar. 

Die Temperatur des Zusatzstoffes und der Zusammensetzung Z liegt im Fall der 
5 Kristallisation wahrend des in Kontakt bringens vorzugsweise in einem Bereich 
von -100 bis 200°C, besonders bevorzugt in einem Bereich von -50 bis 100°C so- 
wie dariiber hinaus bevorzugt im Bereich von -30 bis 100°C. Der Druck liegt 
wahrend des in Kontakt bringens vorzugsweise in einem Bereich von 0,0001 bis 
100 bar, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,001 bis 10 bar sowie dar- 
10 iiber hinaus bevorzugt im Bereich von 0,01 bis 2 bar. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird- 
der Zusatzstoff mit der Zusammensetzung Z vorzugsweise in einer Menge in ei- 
nem Bereich yon 0,01 bis 95 Gew/%, besonders bevorzugt in einer Menge inei- 
15 nem Bereich von 10 bis 80 Gewi-% und dariiber hinaus bevorzugt in einer Menge 
in einem Bereich von 20 bis 70 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht 
aus Zusatzstoff und Zusammensetzung Z, mit der Zusammensetzung Z in Kontakt 
gebracht wird. 

20 Das Abtrennen des Monomeren aus der mit dem Zusatzstoff in Kontakt gebrach- 
ten Zusammensetzung Z .erfolgt durch die dem Fachmann bekannten Trennverfah- 
ren. Dabei sind in das Monomer beispielsweise durch erhitzen Energie- 
eintragende Trennverfahren, insbesondere die Verdampfung, die Destination, die 
Rektifikation oder die Extraktivrektifikation, besonders bevorzugt. Zur Destillati- 

25 on kann jede dem Fachmann bekannte Destillationskolonne eingesetzt werden. 
Vorzugsweise wird eine Kolonne mit Siebboden, zum Beispiel Dwa/-F/ow-B6den 
oder Querstromsiebboden aus Metall verwendet. Zur Rektifikation und Extraktiv- 
rektifikation konnen beispielsweise Fullkdrperkolonnen, Bodenkolonnen oder 
Packungskolonnen eingesetzt werden. Als Bodenkolonnen eignen sich solche mit 
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Dual-Flow-Boden, Glockenboden oder Ventilboden. Das RucWaufverhaltnis kann 
zumBeispiel 1 bis lObetragen. 

Bei der Anwendung Energie-eintragender Treimverfahren ist es erfindxmgsgemaB 
5 . bevorzugt, dass die Abtrennung der (Meth)Acrylsaure aus der mit dera Zusatz- 
stoff in Kontakt gebrachten (Meth)acrylsaure-haltigen Zusammensetzung vor- 
zugsweise bei einer Temperatur in einem Bereich von 20 bis 300°C, besonders 
bevorzugt in einem Bereich von 30 bis 250°C und dariiber hinaus bevorzugt in 
einem Bereich von 40 bis 200°C und bei einem Dnick in einem Bereich von 
10 0,0001 bis 100 bar, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,001 bis 10 bar 
und dariiber hinaus bevorzugt in einem Bereich von 0, 1 bis 2 bar erfolgt 

Neben diesen Energie-eintragenden Trennverfahren kann die Abtrennung des 
Monomeren aus der mit dem Zusatzstoff in Kontakt gebrachten Monomer- 

15 haltigen Zusammensetzung auch durch Extraktion oder durch statische oder dy- 
namische Kristallisationsverfahren erfolgen. Als Kristallerzeuger konnen hierzu 
alle dem Fachmann bekannten und erfindungsgemaB geeigneten eingesetzt wer- 
den. Darunter fallen Schicht- und Suspensibnskristallerzeuger. Bei den Suspensi- 
onskristallerzeugern konnen vorteilhafterweise Kesselkristallisatoren, 

20 KratzkristalHsatoren, Kiihlscheibenkristallisatoren, Kristallisierschnecken, Trom- 
melkristallisatoren, und dergleichen eingesetzt warden, wobei die Sxispensions- 
kristallerzeuger bevorzugt mit einer nachgeschalteten Waschkolonne betrieben 
werden. In diesem Zusammenhang wird auf die Offenbarung der WO 99/14181 
verwiesen, die hiermit als Teil dieser Offenbarung gilt. 

25 

Fur die Extraktion eigenen sich besonders Kolonnen ohne Energiezufuhr, wobei 
Spriih-, Fiillkorper- oder Siebbodenkolonnen bevorzugt sind. Eine andere, erfin- 
dungsgemaB geeignete Gruppe stellen gepulste Kolonnen dar, wobei Spriih-, 
Fiillkorper-, Prochazaka-, Karr- oder Siebbodenkolonnen bevorzugt sind. Weiter- 
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hin konnen Kolonnen mit rotierenden Einbauten eingesetzt werden. In diesem 
Zusammenhang sind Scheibel-, Kuhni-, RDC-, ARD-Kolonnen, RZ- oder SHE- 
Extraktoren zu nennen. 

5 In einer besonderen Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens konnen 
auch Energie-eintragende und -nichteintragende Trennungsverfahren miteinander 
kombiniert werden. So ist denkbar, dass eine Zusammensetzung Z zunachst rait 
dem Zusatzstoff in Kontakt gebracht und anschlieBend durch Destination das Mo- 
nomer abgetrennt wird. Das so abgetrennte Monomer kann dann in einem weite- 

10 ren Verfahrensschritt erneut mit dem Zusatzstoff in Kontakt gebracht werden. Aus 
der so erhaltenen Zusammensetzung wird schlieBlich beispielsweise durch 
Kristallisation in Gegenwart des Zusatzstoffes das Monomer abgetrennt. Die 
einzelnen Energie-eintragende und -nichteintragende Trenriverfahren konnen nach 
Zugabe des Zusatzstoffes zu dem aufkonzentrierten Monomeren einzeln oder in 

15 Kombination beliebig oft wiederholt werden. Hierfur konnen beispielsweise 
Molfilter eingesetzt werden. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird 
der Zusatzstoff rezykliert Dadurch ist eine auBerst wirtschaftliche Durchfuhrung 
20 des erfindungsgemaBen Verfahrens moglich. 

Nach der Abtrennung des Ivilonomeren aus der mit dem Zusatzstoff in Kontakt 
gebrachten Zusammensetzung Z bleibt der Zusatzstoff vorzugsweise zusammen 
mit weiteren Nebenprodukten und gegebenehfalls noch nicht abgetrennten Mo- 
25 nomeren in der hinsichtlich des Monomeren abgereicherten Phase zuriick. Wenn 
die Abtrennung des Monomeren durch Energie-eintragende Trennverfahren, bei- 
spielsweise durch Destination erfolgt, so bleibt der Zusatzstoff vorzugsweise zu- 
sammen mit weiteren Nebenprodukten' und gegebenenfalls noch nicht abgetrenn- 
tem Monomeren als Sumpfprodukt zuriick. Erfolgt die Abtrennung der 
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(Meth)Acrylsaure durch Energie-nichteintragenden Trennverfahren wie bei- 
spielsweise durch Kristallisation, so veirbleibt bevorzugt der Zusatzstoff in der 
Mutteflauge. 

5 Urn den Zusatzstoff im erfindungsgemafien Verfahren rezyklieren zu konnen, ist 
daher eine Aufreinigung des Zusatzstoffes durch Abtrennung der Nebenprodukte 
und gegebenenfalls noch nicht abgetrennten Monomeren vorteilhaft. Diese Ab- 
trennung kann ebenso wie die vorstehend beschriebene Abtrennung des Monome- 
ren aus der mit dem Zusatzstoff in Kontakt gebrachten Zusammensetzung Z durch 

• 10 Energie-eintragende und -nichteintragende Trennverfahren erfolgen, wobei die 
Energie-eintragende und -nichteintragende Trennverfahren bevorzugt sind, die 
bereits vorstehend aufgefuhrt wurden. Auch eine Kombination von Energie- 
eintragende und -nichteintragende Trennverfahren, beispielsweise eine zunachst 
durchgefuhrte Destination und ein anschlieflend erfolgende Kristallisation * des 
15 Ruckstandes der Destination konnen zur Aufreinigung des Zusatzstoffes erfolgen. 
Besonders bevorzugt ist eine Aufreinigung des Zusatzstoffes durch Verdampfen, 
durch Desorption mit Inertgas, durch Kristallisation, z B. Schmelzkristallisation, 
sowie durch Extraktion, z. B. mit xiberkritischen Medien wie etwa iiberkritischem 
Kohlendioxid. 

20 

• Besonders bevorzugt erfolgt die Abtrennung von Nebenprodukten und noch nicht 
abgetrennter (Meth)Acrylsaure vom Zusatzstoff durch einfache Verdampfung bei 
einer Temperatur in einem Bereich von 10 bis 300 °C, besonders bevorzugt bei 
einer Temperatur in einem Bereich von 20 bis 250 °C und dariiber hinaus bevor- 
25 zugt bei einer Temperatur in einem Bereich von 30 bis 200 °C und bei einem 
Druck in einem Bereich von 0,0001 bis 100 bar, besonders bevorzugt in einem 
Bereich von 0,001 bis 10 bar und dariiber hinaus bevorzugt in einem Bereich von 
0,1 bis 2 bar. 
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Die Rezyklierung des Zusatzstoffes nach Abtrennung des Monomeren aus der 
Zusammensetzung Z erfordert eine Auftonzentrierung des Zusatzstoffes, da ande- 
renfalls eine stetige Anreicherung vori Nebenprodukten durch die Zugabe des mit 
diesen Nebenprodukten verunreinigten Zusatzstoffes resultiert. 

Der rezyklierte Zusatzstoff wird vorzugsweise in einer solchen Menge in das er- 
findungsgemaBe Verfahren zuruckgefiihrt, dass der Anteil an rezykliertem Zusatz- 
stoff in einem Bereich von 10 bis 100 Gew.-%, besonders bevorzugt in einem 
Bereich von 30 bis 99,5 Gew.-% und dariiber hinaus bevorzugt in einer Menge .in 
10 einem Bereich von 60 bis 98 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht 
des im erfindungsgemafien Verfahren eingesetzten Zusatzstoffes, liegt. 

Weiterhin entspricht es einer Ausfuhrungsform, dass in dem erfindungsgemaBen 
Verfahren mindestens eine, vorzugsweise mindestens 2 und besonders bevorzugt 
15 mindestens 3 sowie dariiber hinaus bevorzugt mindestens 5 Verunreinigungen 
abgereichert werden. Zudem ist es bevorzugt, dass die Abreicherung urn mindes- 
, tens 10 %, vorzugsweise mindestens 50 % und besonders bevorzugt mindesten 
einen Faktor von 10, jeweils bezogen auf die Konzentration der Verunreinigung 
im Vergleich zum Monomer, erfolgt. 

20 

Die erfindungsgemaBe Vorrichtung zur Synthese eines erfindungsgemaB definier- 
ten Monomers weist in fluidleitender Verbindung folgende Komponenten auf: 

(81) eine Monomersyntheseeinheit (1) aufweisend eine Gasphasenmonomersyn- 
theseeinheit (la) mit einer auf die Gasphasenmonomersyntheseeinheit (la) 

25 folgende Quenchernheit (2), oder 

(82) eine Fliissigphasenmonomersyntheseeinheit (lb), 

(83) gegebenenfalls eine auf die Fliissigphasenmonomersyntheseeinheit (lb) 
oder auf die Quencheinheit (2) folgende erste Reinigungseinheit (3), 

(84) eine erste Monomer- Abtrennungseinheit (4), aufweisend als Bestandteile: ' 
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(84_1) eine mit der Fliissigphaseirmonomersyntheseeinheit (lb) oder 
der Quencheinheit (2) oder mit der gegebenenfaUs vorliegen- 
den ersten Reinigungseinheit (3) verbundene Fiihrung fur ei- 
ne Monomer-haltige Zusammensetzung Z (5), 
5 (84J2) eine Zusatzstofffuhrung (6), 

(54—3). einen die Monomer-haltige Zusammensetzung (5) und die 
Zusatzstofffuhrung (6) aufhehmenden Kontaktbereich (7), 

(84_4) eine von dem Kontaktbereich (7) ausgehende Fiihrung (8) fur 
abgetrenntes Monomer. 

10 

In einer weiteren Ausfuhrungsform der erfindungsgemaBen Vonichtung weist 
diese in der Monomer- Abtrenneinrichtung (4) zusatzlich 

(S4_5) ein mit dem Kontaktbereich (7) fluidleitend verbundenes Trenn- 
element (1 1) auf 

15 . 

In einer anderen Ausfuhrungsform der erfindungsgemaBen Vonichtung weist die- 
se in der Monomer- Abtrenneinrichtung (4) zusatzlich (84_5) 

(84_6) eine weitere mit der ersten Monomer- Abtrennungseinheit (4) ver- 
bundene weitere Monomer- Abtrennungseinheit (10) oder weitere 
20 Reinigungseinheit (1 1) oder beides. 

Nach einer weiteren Ausfuhrungsfonn der erfindungsgemaBen Vorrichtung um- 
fasst diese als weitere Komponente (85) eine Rezyklierungseinheit (12) fur den 
Zusatzstoff, welche ihrerseits folgende Komponenten umfasst: 
25 (85_1) eine Zufuhrung (13) fur eine den Zusatzstoff beinhaltende Zusam- 

mensetzung, die fluidleitend mit einem Trennelement (14) verbun- 
den ist, 
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(85_2) eine von dem Trennelement (14) ausgehende Ableitung (15) fur 
den Zusatzstoff, die fhridleitend mit der ZusatzstofHuhrung (6) o- 
der dem Kontaktbereich (7) verbunden ist, 

(55J3) eine von dem Trennelement (14) ausgehende Ableitung (16) fur 
5 das Monomer, die fluidleitend mit der Fuhrung (8) verbunden ist. 

Als Kontaktbereich konnen in der erfindungsgemaBen Vorrichtung Destillations- 
kokranen, Extraktionsmischer oder Kristallisationseinrichtungen verwand werden. 
In dem Kontaktbereich kommt es vorzugsweise zur Bildung der Trennphase, die 
10 in diesem oder anschlieBend in mindestens zwei Trennkomponenten - beispiels- 
weise Kristalle einerseits und Zusatzstoff und ggf. Verunreinigungen beinhaltende 
Mutterlauge anderseits -zerfallt. 

Als Destillationskolonnen kommen alle dem Fachmann fur das erfindungsgemaBe 
15 Verfahren und auf das aufzureinigende Monomer abgestimmten und geeigneten 
Kolonnen in betracht. Bevorzugt sind die vorstehend genannten Typen 

Als Extraktionsmischer kommen alle dem Fachmann fur das erfindungsgemafie 
Verfahren und auf das aufzureinigende Monomer abgestimmten und geeigneten 
20 Mischer in betracht. Hierunter fallen statische und dynamische Mischer. In diesem 
Zusammenhang wird auf die Offenbarung der WO 99/14181 und WO 02/055469 
.verwiesen, die hiermit als Teil dieser Offenbarung gilt. 

Als Kristallistionsvorrichtungen kommen alle dem Fachmann fur das erfindungs- 
25 gemafie Verfahren und auf das aufzureinigende Monomer abgestimmten und ge- 
eigneten Kristaller in betracht. In diesem Zusammenhang sind Schichtkristaller, 
und mit einer Waschkolonne kombinierte Suspensionskristaller neben den vor- 
stehend beschriebnen bevorzugt. 
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Die erfindungsgemafien chemischen Produkte basieren mindestens auf oder bein- 
halten die durch das erfindungsgemaBe Verfahren erhaltliche (Meth)Acrylsaure. 
Die chemischen Produkte umfassen Fasern, Formkorper, Filme, Schaume, super- 
absorbierende Polymere, Spezialpolymere fur die Bereiche Abwasserbehandlung, 
5 Dispersionsfarben, Kosmetika, Textilien, Lederveredelung oder Papierherstellung 
oder HygieneartikeL 

Die Erfindung wird nun an Hand einer Figur und an Hand von Beispielen in nicht 
limitierender Weise naher erlautert. 
10 ' . 

Fig.l zeigt eine Vorrichtung zur Synthese von (Meth)Acrylsaure, die eine Re- 

zykhenmgseinheit fur den Zusatzstoff umfasst. 

Fig. 2 zeigt ein Schema einer Schaltungsvariante der erfindungsgemaBen Vorrich- 
15 tung. 

Fig. 3 ist eine graphische Darstellung der Werte aus Tabelle 3 . 

20 GemaB der Figur 1 wird (Meth)Acrylsaure als ein erfindungsgemafies Monomer 
in der Monomersyntheseeinheit 1 synthetisiert Dabei kann die Monomersynthe- 
seeinheit 1 eine Gasphasenmonomersyntheseeinheit la oder eine Flussigphasen- 
monomersyntheseeinheit lb umfassen. Auf die Monomersyntheseeinheit 1 folgt 
eine Quencheinheit 2, die mit der Gasphasenmonomersyntheseeinheit la verbun- 

25 . den ist. Die in der Quencheinheit 2 oder der Flussigphasenmonomersyntheseein- 
heit lb erhaltene wassrige (Meth)Acrylsaure-L6sung wird in einer ersten Reini- 
gungseinheit 3 - beispielsweise eine Destillationskolonne - aufgereinigt. Die so 
aufgereinigte (Meth)Acrylsaure-L6sung gelangt danach iiber die Fiihrung 5 in die 
(Meth)Acrylsaure-Abtrennungseinheit 4. Es ist jedoch ebenso moglich, die Fliis- 

30 sigphasenmonomersyntheseeinheit 1 oder die Quencheinheit 2 ^rekt^uber die 
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Fiihrung 5 mit der (Meth)Acrylsaure-Abtxeimmgseinheit 4 zu verbinden. Diese 
umfasst die mit den entsprechenden vorhergehenden Teilen verbunden Zufuhrung 
5 fur die wassrige (Meth)Acrylsaure-L6sung. Uber diese Zufuhrung 5 gelangt die 
wassrige (Meth)Acrylsaure-L6sung in den Kontaktbereich 7. Uber die Zusatz- 
5 stofffuhrung 6 gelangt der Zusatzstoff in den Kontaktbereich 7. Der Zusatzstoff 
kann aus einem nicht gezeigten Vorratsbehalter bzw. aus einer Rezyklierungsein- 
heit 14 stammen. In dieser Aiisfuhrungsform der erfindungsgemaBen Vorrichtung 
erfolgt nach dem Kontakt von Zusatzstoff und . wassriger (Meth)Acrylsaure- 
Losung die Abtrennung der (Meth)Acrylsaure iiber die Fiihrung 8. Die abgetrenn- 

10 te, meist von etwas Wasser begleitete (Meth)Acrylsaure wird in einer weiteren 
Reinigungseinheit 1 1 aufkonzentriert. Die im Mischbehalter zuriickbleibende Zu- 
sammensetzung beinhaltend den Zusatzstoff ggf. weitere Verunreinigungen und 
noch nicht abgetrennte (Meth)Acrylsaiire wird uber die Zufuhrung 13 der Re- 
zyklierungseinheit 12 zugefiihrt. Dort gelangt sie in ein Trennelement 14, in dem 

15 eine Aufkonzentrierung des Zusatzstoffes erfolgt und ggf. vorhandene weitere 
Verunreinigungen von dem Zusatzstoff meist durch geeignete Reinigungsmetho- 
den abgetrennt werden. Der aufkonzentrierte Zusatzstoff gelangt iiber die Ablei- 
tung 15 in den Mischbehalter 7, die bei.der Aufkoiizentri^ung des Zusatzstoffes 
abgetrennte (Meth)Acrylsaure gelangt uber eine Ableitung 16 in die Fuhrung 8 

20 und uber diese in daS Trennelement 11. Die im Trennelement 11 erhaltene, hin- 
sichtlich der (Meth)Acrylsaure abgereicherte Phase kann uber die Zuleitung 17 
der Zuleitung 5 zugefiihrt werden. 

In Fig. 2 folgt auf die Monomersyntheseeinheit 1 eine erste erfindungsgemaBe 
25 Monomerabtreimeinheit 4, auf die wiederum eine weitere erfindungsgemaBe Mo- 
nomerabtrenneinheit 10 folgt. Hieran konnen sich weitere Reinigungseinheiten 
oder auch Weiterverarbeitungseinheiten wie eine Syntheseeinheit fur wasserab- 
sorbierende Polymere anschlieBen. 
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TESTMETHODEN 

1. Schmelzpunkt 

5 Die Sckrnelzpunktb estimmung erfolgt in einem sogenannten S chmelzpunktrohr- 
chen: Die Substanzprobe wird in ein an einer Seite abgeschmolzenes Glasrohr- 
chen mit einem Innendurchmesser ca. 1 .0 - 1.5 mm, Lange ca. 7 - 8 cm (Schmelz- 
punktrohrchen, Schmelzpunktkapillare) etwa 3-5 nun hoch eingefullt nach Thile 
(Organikum Organisch Chemisettes Grundpraktifcum, 16. Auflage, 1986, VEB 
10 Verlag der Wissenschaften, Seiten 73, 74). 

Nach dem Einbringen der Substanz am oberen Ende des Rohrchens stofit man 
die Probe vorsichtig nach unten. Anschliefiend wird das gefullte Schmelz- 
punktrohrchen langsam erhitzt, und die Temperatur bestimmt, bei der die Sub- 
15 stanzprobe schmilzt. 

2. . Dampfdruck 

Mittels Effusionsmethode mit Dampfdruckwaage nach Richtlinie 92/69/EWG. 
20 vom 3 1 ,07. 1 992 (Amtsblatt A. 04. der Europaischen Gemeinschaft). 

Beispiele 

25 Beispiel 1 (Extraktion) 

In einem 350 ml doppelwandigen RuhrgefaB, das auf 50°C mit Wasser temperiert 
wurde, wurde ein in Tabelle 1 angegebener „Feed" in einer Menge von 250 ml 
■ vorgelegt und uber 1 Minute kraftig geriihrt, Nach Beendigung des Riihrens bilde- 
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ten sich die in ihrer Zusammensetzung ebenfalls in Tabelle 1 angegebenen Pha- 
sen. Nach einer Absetzzeit von 1 Minute wurden die Zusammensetzung der Pha- 
sen durch Titration der Acrylsaure mit NaOH-Losung und die Wassermenge nach 
Karl Fischer und die Boltorn®-Menge rechnerisch bestimmt 

5 

TabeUel 



|Wasser[Gew.-%] 


Acrylsaure [Gew.-%] I 


Boltam* H 32001 
[Gew.-%] j 


Feed 1 j 


40 


20 


40l 


Untere Phase 1 1 


69 


30 




Obere Phase 1 


9 


14 


83 


Feed 2 


- 40 


40 


20 


Untere Phase 2 






1 


Obere Phase 2 


■ 


■■ 


83 


Feed 3 


20 


1 60 


20 


Untere Phase 3 






1 


Obere Phase 3 






83 



Boltorn® H 3200 ist ein.hyperverzweigtes Polymer, das von der Finna Perstorp GmbH hergestellt 
und bezogen werden kann. 



Beispiel 2 (Kjistallisatiori) 

In einem 350 ml doppelwandigen RuhrgefaB, das auf -15°C mit einer Mischung 
15 aus Ethylenglykol und Wasser temperiert wurde, wurden 250g des in Tabelle 2 
aufgefuhrten „Feeds" mit einer Temperatur von 20°C eingewogen und mit einer 
Temperaturrampe von 0 5 5 K/Minute auf -15°C abgekiihlt. Bei -10°C wurde eine 
Kristallbildung beobachtet. Die Mutterlauge mit der in Tabelle 2 angegebenen 
Zusammensetzung wurde mittels eines Vakuumnutschfilters von den Kristallen 
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getrenrit. Es wurden 142g Kristalle der in Tabelle 2 angegebenen Zusammenset- 
zung erhalten. Die Zusammensetzungen wurden wie in Beispiel 1 bestimmt. 

Tabelle 2 



5 





Wasser [Gew.-%] 


Acrylsaure [Gew.-%] 


ECOENG® 500 | 
[Gew.-%] 


Feed 


70 


10 


20 


Kristalle 


87 


4 


• 9 


Mutterlauge 


49 


13 


18 



ECOENG® 500 ist eine ionische Fliissigkeit, die von der Firma Solvent Innovation GmbH herge- 
stellt wird und bezogen werden kann. 



10 Beispiel 3 (Destination^ 

In einem beheizbaren . Probenhalter wurde eine 20ml Septumverschluss-GC- 
Flasche mit 5ml einer in Tabelle 3 angegebenen Mischung aus Zusammensetzung 
Z und Zusatzstoff auf 95°C erhitzt und eine Nadel eines Headspace- 
15 Gaschromatograph (Verfahrenstechnik 8, Nr. 12, Seiten 334-347, 1974) in den 
sich in der GC-Flasche bildenden Gasraum eingefuhrt. Die Zusammensetzung des 
in dem Gasraum entstandenen Gas wurde gaschromatographisch getrennt urid 
uber eine Waxmeleitfahigkeitsmessung in seiner Zusammensetzung bestimmt, die 
in Tabelle 3 angegeben und in Fig. 3 nochmals graphisch dargestellt ist. 

20 
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Tabelle 3 




10 



15 



B SSfJ? r T f b6 °° 3 W " rden fol S ende Z^atzstoffe eingesetzt: 
" iODiSche Flussigkeit, 

" S^Sm^^ iODische Movent 

" SSSSSPSS? ^ 25722 - 7 °- 7P ' HerStelIer H ^Ws GmbH, hyperverl 
- Bottom® H40, Perstorp GmbH, hyperverzweigtes Polymer. 
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Bezugszeichenliste 



1 


Monomersyntheseeinheit 


la 


Gasphasenmonomersyntheseeinheit 


lb 


Flussigpnasenmonomersyntheseeiriheit 


2 


Quencheinheit 


3 


Reinigungseinheit 


4 


Monomer/(Meth)Ac^ 


5 


Fuhrung fur Monomer/(Meth)Acrylsaxire-haltige Zusammensetzung 


6 


Fuhrung fur Zusatzstoff 


7 


Kontakfbereich 


8 


. Fuhrung fiir abgetrennte Monomer/(Meth)Acrylsaure 


10 


weitere Monomer/(Meth) Acrylsaure- Abfreimungseinheit 


11 


weitere Reinigungseinheit 


12 


RezyWierungseinheit 


13' 


Zufiihxung fur Zusatzstoff beinhaltende Zusammensetzung 


14 


Trennelement 


15 


Ableitung fur Zusatzstoff 


16 


Ableitung fur Monomer/(Meth) Acrylsaure 


17 


Fuhrung fiir hinsichtlich Monomer/(Meth)Acrylsaure abgereicherte Phase 




aus der Reinigungseinheit 1 1 


AA 


Acrylsaure 


IL 


Zusatzstoff (ionische Flussigkeit oder hyperverzweigtes Polymer) 
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Patentanspruche 

1. • Ein Verfahren zur Abtrennung von einem mindestens eine Doppelbindung 
aufweisenden Monomeren aus einer dieses Monomer und mindestens eine 
von diesem Monomer verschiedene Verunreinigung beinhaltenden Zusam- 
mensetzung Z, umfassend die Verfahrensschritte: 

in Kontakt bringen der Zusammensetzung Z mit einem Zusatzstoff; 
wobei der Zusatzstoff 

einen Schmelzpunkt von hochstens 150°C und 

einen Dampfdruck bei einer Temperatur von 20° C von hSchs- 
tens 1 mbar aufweist, 
unter Bildung einer Trennphase sowie 

Abtrennen des Monomers aus dieser Trennphase. 



2. Verfahren nach Anspruch 1, ein Zusatzstoff beinhaltend mindestens 

i. eine ionische Flussigkeit oder 

ii. ein hochverzweigtes Polymer oder 

iii. eine Mischung aus mindestens zwei davon. 

3. Verfahren hach Anspruch 2, wobei das hochverzweigte Polymer mindestens 
3 Wiederholungseinheiten pro Molekul aufweist, die jeweils mindestens 
drei Bindungsmoghchkeiten aufweisen, wobei mindestens drei dieser Wie- 
derholungseinheiten jeweils fiber mindestens drei BmdungsmogUchkeiten 
mit mindestens drei weiteren Wiederholungseinheit verkniipft sind. 
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4. Verfahren nach Anspruch 2, wobei die ionische Fliissigkeit bei einer. 
Temperatur von 20° C Fliissigkeit ist und eine Viskositat in einem Bereich 
von 1 bis 10.000 mPaxsec zeigt. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die selektive 
Abtrennung des Monomeren aus dem mit dem Zusatzstoff in Kontakt ge- 
brachten Zusammensetzung Z durch Destination oder durch Extraktion oder 
Kristallisation oder einer Kombination aus mindestens zwei davon erfolgt 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche,. wobei der Zusatz- 
stoff in einer Menge in einem Bereich von 0,01 bis 95 Gew."%, bezogen auf 
das Gesamtgewicht aus Zusatzstoff und Zusammensetzung Z, mit der Zu- 
sammensetzung Z in Kontakt gebracht wird. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der Zusatz- 
stoff rezykliert wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 6, wobei das Rezyklieren des Zusatzstoffes durch 
ein Energie-eintragendes Trennverfahren erfolgt. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei das Monomer 
(Meth)Acrylsaure ist. 

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei die Zusam- 
mensetzung Z als eine acrylsaure-haltige Zusammensetzung ZAA auf 

(yl) 5 bis 99,994 Gew."% monomerer Acrylsaure, und als Verunreinigung 

(y2) mindestens 0,001 Gew."% mindestens eines Acrylsaure-Oligomeren, 

(y3) mindestens 0,001 Gew."% Essigsaure, 

(y4) mindestens 0,001 Gew."% Propionsaure, 
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(y5) mindestens 0,001 Gew/% mindestens eines Aldehyds, 

(y6) mindestens 0,001 Gew."% Maleinsaure oder Maleinsaureanhydrid, 

(y7) mindestens 0,001 Gew."% mindestens eines Nebenprodukts, das von 

den Komponenten (yl) bis (y6) verschieden ist sowie 
(y8) einer restlichen Menge eines Fluids basieren und 
wobei die Summe der Komponenten (yl) bis (y8) 100 Gew.-% betragt. 

11. Verfahren nach einem der yorhergehenden Anspriiche, wobei mindestens 
eine Verunreinigung abgereichert wird. 

12. Eine Vorrichtung zur Synthese Monomers aufweisend in fluidleitender Ver- 
bindung folgende Komponenten: 

(81) eine Monomersyntheseeinheit (1) aufweisend eine Gasphasenmono- 
mersyntheseeinheit (la) mit einer auf die Gasphasenmonomersynthe- 
seeinheit (la) folgende Quencheinheit (2), oder 

(82) eine Flussigphasenmonomersyntheseeinheit (lb), 

(83) gegebenenfalls eine auf die Flussigphasenmonomersyntheseeinheit 
(ib) oder auf die Quencheinheit (2) folgende erste Reinigungseinheit 

(84) eine erste Monomer- Abtrennungseinheit (4), aufweisend als 
Bestandteile: 

(54_1) eine mit der Flussigphasenmonomersyntheseeinheit (lb) oder 
der Quencheinheit (2) oder mit der gegebenenfalls vorliegen- 
den ersten Reinigungseinheit (3) verbundene Fuhrung fur ei- 
ne Monomer-haltige Zusammensetzung Z (5), 

(84J2) eine ZusatzstofiBRihrung (6), 

(84_3) einen die Monomer-haltige Zusammensetzung (5) und die 
Zusatzstofffuhrung (6) aufhehmenden Kontaktbereich (7), 
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(84_4) eine von dem Kontaktbereich (7) ausgehende Faihrung (8) fur 
abgetrenntes Monomer. 

13. Vorrichtung nach Anspruch 12, wobei die Vorrichtung als weitere Kompo- 
nente (85) eine Rezyklierungseinheit.(12) fur den Zusatzstoff umfasst, wel- 
che ihrerseits folgende Komponenten umfasst: 

(85_1) eine Zufuhrung (13) fur eine den Zusatzstoff beinhaltende Zusam- 
mensetzung, die fluidleitend mit einem Trennelemeht (14) verbun- 
den ist, 

(85_2) eine von dem Trennelement (14) ausgehende Ableitung (15) fur 
den Zusatzstoff, die fluidleitend mit der Zusatzstofffuhrung (6) o- 
der dem Kontaktbereich (7) verbunden ist, 

(85_3) eine von dem Trennelement (14) ausgehende Ableitung (16) fur 
das Monomer, die fluidleitend mit der Fuhrung (8) verbunden ist. 

14. Verwendung eihes Zusatzstoffes, der 

einen Schmelzpunkt bei einem Druck von 1 bar von hochstens 100°C 
und 

. - einen Dampfdruck bei 20° C von hochstens 1 mbar aufweist, 
als Abtrennhilfe bei der Abtrennung von einem mindestens eine Doppelbin- 
dung aufweisenden Monomeren aus einer Monomer-haltigen Zusammen- 
setzungen. . 

15. Monomer erhaltlich nach einem Verfahren gemafl einem der Anspriiche 1 
bis 11. 

16. Fasern, Formkorper, Filme, Schaume, wasserabsorbierende Polymere, Spe- 
zialpolymere fur die Bereiche Abwasserbehandlung, Dispersionsfarben, 
Kosmetika, Textilien, Lederveredelung oder Papierherstellung oder Hygie- 
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neartikel, mindestens basierend auf oder beinhaltend (Meth)Acrylsaure nach 
Anspruch 15. 

17. Verweiidung von (Meth)Acrylsaure nach Anspruch 15 in oder zur Herstel- 
lung von Fasern, Formkorpern, Filmen, Schaumen, wasserabsorbierenden 
Polymeren oder Hygieneartikeln, Detergentien oder Spezialpolymere fur die 
Bereiche Abwasserbehandlung, Dispersionsfarben, Kosmetika, Textilien, 
Lederveredelung oder Papierherstellung. 
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ZUSAMMENFASSUNG 

Die Vorliegende Erfindtmg betrifft ein Verfahren zur Abtrennung von einem min- 
5 destens eine Doppelbindung aufweisenden Monomeren, nachfolgend „Monomer" 
genannt, insbesondere (Meth)Acrylsaure, aus einer dieses Monomer und mindes- 
tens eine von diesem Monomer verschiedene Verunreinigung beinhaltenden Zu- 
saminensetzung Z, umfassend die V&fahrensschritte: 

10 in Kontakt bringen der Zusammensetzimg Z mit einem Zusatzstoff, 

wobei der Zusatzstoff 

einen Schmelzpunkt von hochstens 1 50°C uiid 

15 — einen Dampfdruck bei einer Temperatur von 20°C von hSchs- 

tens 1 mbar aufweist, 
unter Bildung einer Trennphase sowie 
Abtrehnen des Monomers aus dieser Trennphase, 

20 eine Vonichtung zur Herstellung eines Monomers, die Verwendung von Zusatz- 
stoffen zur Abtrennung von einem Monomeren aus einer Monomer-haltigen Zu- 
sammensetzung, die durch das erfindungsgemaBe Verfahren erhaltlichen Mono- 
mere, chemische Produkte beinhaltend dieses Monomer sowie die Verwendung 
dieses Monomers in oder zur Herstellung von chemischen Produkten. 

25 . 

Fig. 1 
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